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DESCRIPCION
Proceso para separar fluoruro de hidrogeno de materiales de alimentacion organicos.
ANTECEDENTES
1. Campo de la Invencion

Esta invencion se refiere a un proceso para separar componentes de una mixtura semejante a azeétropo. Mas
particularmente, esta invencion se refiere a un proceso para separar fluoruro de hidrogeno de una mixtura semejante
a azeotropo que comprende fluoruro de hidrégeno y al menos un hidrofluorocarbono.

2. Descripcion de la técnica anterior

Ciertas hidrofluoroolefinas, tales como 2,3,3,3-tetrafluoropropeno (HFO-1324yf), son utiles en una diversidad de
aplicaciones. Por ejemplo, HFO-1324yf puede utilizarse como refrigerante, disolvente, agente de soplado, y
analogos. Las hidrofluoroolefinas tienen un Potencial de Calentamiento Global (GWP) relativamente bajo y potencial
de agotamiento del ozono pequefio o nulo. Por consiguiente, estos compuestos son respetuosos con el medio
ambiente.

HFO-1324yf puede fabricarse a partir de 1,1,2,3-tetracloropropeno o 1,1,1,2,3-pentacloropropano utilizando un
proceso de etapas multiples, tal como el descrito en la Publicaciéon U.S. No. 2007/0197842. Una parte de este
proceso implica someter a deshidrocloracion 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) para formar el HFO-
1324yf deseado. El HCFC-244bb, a su vez, puede obtenerse por reaccion de 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-
1233xf) con un exceso estequiométrico de fluoruro de hidrogeno (HF). El exceso de HF en la mixtura de reaccion
optimiza la conversion de HCFO-1233xf y la selectividad del producto HCFC-244bb deseado. Sin embargo, debido a
este exceso de HF y limitaciones en la eficiencia de la reaccién, el producto de reaccion resultante contiene
tipicamente HCFO-1233xf sin reaccionar, asi como una cantidad importante de HF sin reaccionar. Preferiblemente,
el HF sin reaccionar se recupera del producto de reaccion y se recicla para aumentar la eficiencia econémica del
proceso. WO 2008/024508 se refiere a un proceso para separar una fluoroolefina, particularmente HFC-1225ye,
HFC-1234za, HFC-1234yf o HFC-1243zf, a partir de una mixtura que comprende HF y una fluoroolefina, que
comprende una destilaciéon azeotrépica tanto con un separador como sin él..

SUMARIO DE LA INVENCION

Esta invencion esta dirigida a un proceso para separar HF a partir de una mixtura de HF, HCFO-1233xf, y HCFC-
244hb.

Como se ha indicado arriba, la reaccion de HCFO-1233xf con un exceso de HF da lugar a un producto de reaccion
que comprende HCFC-244bb, HF sin reaccionar, y HCFO-1233xf sin reaccionar. Los inventores han encontrado que
la presencia de HF es perjudicial para un proceso de reaccién en el cual HCFC-244bb se somete a
deshidrocloracién para formar HFO-1234yf. Asi pues, para ser util como material de partida en la sintesis de HFO-
1324yf, un material de alimentacion de HCFC-244bb esta preferiblemente exento de HF, es decir, un material de
alimentacién que comprende no mas de 1 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno.

Sin embargo, la separacion de HF de este producto bruto de reaccion es dificil por técnicas de destilacion estandar,
debido a que HF forma una composicién binaria semejante a un azedétropo individualmente tanto con HCFC-244bb
como con HCFO-1233xf, y forma también una composicion ternaria semejante a un azedétropo con HCFC-244bb y
HCFO-1233xf. El reciclo simple de la fraccidon entera semejante a azeotropo por la reaccion de sintesis de HCFC-
244bb es antiecondémico debido a que implicaria el reprocesamiento de grandes cantidades del producto deseado.
Este reprocesamiento requeriria capacidad adicional de reactor y utilizacion de mas energia, aumentando con ello
los costes de capital y de operacion.

Los inventores han descubierto un método para separar HF de una mixtura de HF, HCFO-1233xf, y HCFC-244bb
que implica una o mas destilaciones y al menos una separacion de fases, cuya integracion consigue
inesperadamente una corriente de HF que contiene una cantidad muy pequefia de compuestos organicos y una
corriente de HCFC-244bb/HCFO-1233xf que contiene muy poco HF.

Mas particularmente, las composiciones binarias y ternarias semejantes a azeotropos formadas entre HF y HCFC-
244bb y/o HCFO-1233xf tienen un punto de ebullicion menor que cualquiera de los componentes individualmente vy,
como tales, estas composiciones semejantes a azedtropos pueden separarse al menos parcialmente de mixturas no
azeotrépicas de estos compuestos. Adicionalmente, los inventores han encontrado que estas composiciones
semejantes a azedtropos son heterogéneas para ciertas concentraciones de fluoruro de hidrégeno y a ciertas
temperaturas (v.g., -30°C a +10°C). De acuerdo con ello, al menos una porciéon de los componentes de las
composiciones semejantes a azeotropos pueden separarse de la composicidon semejante a azebtropos en un
recipiente de separacion de fases por reduccion de la temperatura de la composicidon semejante a azedétropo.
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Por esta razén, un aspecto de la presente invencién proporciona un proceso para purificar un material de
alimentacion organico que comprende (a) destilar un material de alimentaciéon organico sin tratar que comprende
fluoruro de hidrégeno, 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno para producir una primera
corriente de destilado que comprende una composicion semejante a azeotropo de 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano, 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, y fluoruro de hidrégeno, y una primera corriente de colas rica en
fluoruro de hidrégeno; (b) enfriar dicha primera corriente de destilado para producir una composicién intermedia que
comprende una capa organica rica en 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, y una capa
acida rica en fluoruro de hidrégeno, en donde dicho enfriamiento produce una primera corriente de destilado que
tiene una temperatura de -30°C a +10°C; y, opcionalmente pero de modo preferible, (c) destilar dicha capa organica
para producir una segunda corriente de destilado que comprende una composicién semejante a azeotropo de 2-
cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, y fluoruro de hidrégeno, y una segunda corriente de
colas que comprende un material de alimentacion organico purificado esencialmente exento de fluoruro de
hidrégeno, es decir, que el material de alimentacion organico purificado contiene no mas de 1 por ciento en peso de
fluoruro de hidrégeno.

En ciertas realizaciones, el material de alimentacion organico sin tratar se produce por reaccion de una primera
corriente de alimentacion que comprende 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno con una segunda corriente de alimentacion
que comprende fluoruro de hidrégeno, y opcionalmente con una o mas corrientes de reciclo que comprenden
fluoruro de hidrégeno, para producir una corriente de producto bruto que comprende 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano, fluoruro de hidrégeno, y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno; y la primera corriente de destilado se
enfria a una temperatura de -30°C a +10°C; y, de manera opcional pero preferiblemente, destilar dicha capa
organica para producir una segunda corriente de destilado que comprende una composicidon semejante a azedtropo
de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, y fluoruro de hidréogeno, y una segunda
corriente de colas que comprende una composicion organica rica en 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y esta
esencialmente exenta de fluoruro de hidrégeno.

En realizaciones preferidas, la segunda corriente de colas comprende al menos aproximadamente 80 por ciento en
peso de la masa combinada de dicho 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno en la
corriente de producto bruto.

En otras realizaciones preferidas, el proceso para producir el material de alimentacion organico sin tratar comprende
adicionalmente los pasos de hervir de nuevo dicha primera corriente de colas para producir una primera corriente de
reciclo que comprende al menos aproximadamente 95 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno, en donde dicha
primera corriente de reciclo se combina con dicha segunda corriente de alimentacion antes del paso (a) y/o se
introduce en el paso (a) como dicha(s) una o mas corrientes de reciclo; combinar dicha capa de acido con dicha
segunda corriente de alimentacion antes del paso (a) y/o introducir dicha capa de acido en el paso (a) como dicha(s)
una o mas corrientes de reciclo, en donde dicha capa de acido comprende al menos aproximadamente 80 por ciento
en peso de fluoruro de hidrégeno; y combinar dicha segunda corriente de destilado con dicha segunda corriente de
alimentacion antes del paso (a) y/o introducir dicha capa de acido en el paso (a) como dicha(s) una o mas corrientes
de reciclo.

En otras realizaciones preferidas, el proceso comprende adicionalmente la deshidrocloracién de al menos una
porcién de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y dicha composicion organica para producir un producto final que
comprende 2,3,3,3-tetrafluoropropeno.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La FIGURA 1 es un diagrama de flujo de proceso que muestra una realizacion preferida de la invencion; y
la FIGURA 2 es una representacion grafica de datos del Ejemplo 2 que muestra la concentracion de HF en la
fase organica del recipiente de separacion de fases en funcion de la temperatura.

DESCRIPCION DETALLADA DE REALIZACIONES PREFERIDAS DE LA INVENCION

Haciendo referencia a la Figura 1, se muestra un diagrama de flujo de proceso de acuerdo con una realizacion
preferida de la invencién en donde HF se separa de una corriente 1 de proceso bruta que comprende HF, HCFC-
244bb, y HCFO-1233xf para producir una corriente organica purificada 32 sustancialmente exenta de HF. La
corriente de producto 1 contiene 60-70 por ciento en peso de HF y el resto de materia organica (fundamentalmente
HCFC-244bb y HCFO-1233xf). Preferiblemente, esta corriente comprende el producto de una reacciéon que implica
la fluoracion de HCFO-1233xf con exceso de HF para producir HCFC-244bb. Al menos una porcién del HCFC-
244bb, HCFO-1233xf y HF en la corriente de producto 1 se encuentran en forma de una o mas mixturas semejantes
a azeotropos, es decir mixturas semejantes a azeodtropos constituidas esencialmente por HF y HCFC-244bb,
mixturas semejantes a azedtropos constituidas esencialmente por HF y HCFO-1233xf, y/o mixturas semejantes a
azeotropos constituidas esencialmente por HF, HCFC-244bb, y HCFO-1233xf.

Como se utiliza en esta memoria, el término "semejante a azedtropo" se refiere a composiciones que son
estrictamente azeotrdpicas o que se comportan en lineas generales como mixturas azeotropicas. Una mixtura
azeotropica es un sistema de dos o mas componentes en el cual la composicién del liquido y la composicion del
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vapor son iguales a la presion y temperatura indicadas. En la practica, esto significa que los componentes de una
mixtura azeotropica tiene un punto de ebullicion constante o punto de ebullicién esencialmente constante y por lo
general no pueden separarse termodinamicamente durante un cambio de fase. La composicion del vapor formado
por ebulliciéon o evaporacion de una mixtura azeotrépica es idéntica, o sustancialmente idéntica, a la composicion del
liquido original. Asi pues, la concentracion de componentes en las fases liquida y vapor de las composiciones
semejantes a azedtropos cambian sélo minimamente, en todo caso, a medida que hierve la composicién o se
evapora de cualquier otro modo. En contraste, la ebullicion o evaporacién de las mixturas no azeotrdpicas cambia
las concentraciones de los componentes en la fase liquida en un grado significativo.

Como se utiliza en esta memoria, el término "constituido esencialmente por", con respecto a los componentes de
una composicion semejante a azeotropo, significa que la composicion contiene los componentes indicados en una
ratio semejante a un azeotropo, y puede contener componentes adicionales con la condicién de que los
componentes adicionales no formen nuevos sistemas semejantes a azeotropos. Por ejemplo, mixturas semejantes a
azeotropos constituidas esencialmente por dos compuestos son aquéllas que forman azedtropos binarios, que
pueden incluir opcionalmente uno o mas componentes adicionales, con la condicion de que los componentes
adicionales no hacen la mixtura no azeotrépica y no forman un azeotropo con uno cualquiera o ambos compuestos.

Como se utiliza en esta memoria, el término "esencialmente exento de fluoruro de hidrégeno" con respecto a una
composicion significa que la composicion comprende no mas de 1 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno.

De acuerdo con una realizacion preferida, la corriente de proceso 1 bruta se destila en una columna de destilacién
convencional 100 para producir una corriente de destilado 10 y una corriente de colas 11. Dado que las
composiciones semejantes a azeodtropos HF/HCFO-1233xf, HF/HCFC-244bb, y HF/HCFO-1233xf/HCFC-244bb
tienen un punto de ebullicién menor que una mayor parte de los compuestos puros y dado que HF esta presente en
exceso sobre las cantidades azeotrépicas, el material destilado 10 retirado de la cabeza de la columna es rico en
componentes organicos, v.g., 20 a 30 por ciento en peso de HF y de 70 a 80 por ciento en peso de componentes
organicos. HF practicamente puro (v.g., > 99 por ciento en peso) se retira del re-hervidor 110 como una corriente de
colas 12, que se recicla de nuevo preferiblemente al reactor de HCFC-244bb (no representado).

La corriente de destilado 10 procedente de la primera columna de destilaciéon 100 se alimenta a un recipiente de
separacion de fases 200. Preferiblemente, la corriente de destilado se enfria a una temperatura de +10°C a -30°C,
mas preferiblemente a una temperatura de -10°C a -30°C, sea antes de la entrada o dentro del recipiente de
separacion de fases 200. Aprovechando la ventaja de la propiedad heterogénea de la composicion semejante a un
azeotropo, la mixtura se puede separar faciimente en 2 capas distintas, una capa superior 22 rica en HF (capa
acida) y una capa de fondo 23 rica en componente organico (capa organica). Se ha encontrado que el enfriamiento
de la mixtura mejora la separacion de fases.

La capa acida 22, que es rica en HF, contiene también 10 a 20 por ciento en peso de componentes organicos. Esta
capa se puede separar de la capa organica y reciclarse de nuevo, 20, al reactor de HCFC-244bb (no representado).

La capa organica 23 contiene por lo general menos de aproximadamente 3 por ciento en peso de HF. Esta capa
puede separarse de la capa acida como una corriente de alimentacién 21 a una segunda columna de destilacion
300. En este punto, las composiciones semejantes a azedtropos 1233xf/244bb/HF se retiraran del extremo superior
de la columna como material destilado 30. Un producto organico practicamente puro 1233xf/244bb (al menos 99 por
ciento en peso) 32 se retira del fondo del rehervidor 310 y, opcionalmente, se lleva adelante para un proceso de
sintesis de HFO-1234yf subsiguiente. En conjunto, existe practicamente una recuperacion de 100 por ciento de HF
para reciclo nuevamente al reactor de HCFC-244bb.

EJEMPLOS

Ejemplo 1:

Este ejemplo demuestra la eficacia de la primera operacion de destilacion de acuerdo con la presente invencion.

Aproximadamente 45 kg (100 Ib) de efluente del reactor de una reaccién en fase vapor de 1233xf+HF—244bb se
cargaron en una columna de destilaciéon. La columna de destilacion estaba constituida por un rehervidor de 10
galones (37,9 litros), una columna Propack de 2 pulgadas (5,08 cm) de diametro interior por 8 pies (2,44 m), y un
condensador tubular. La columna tenia aproximadamente 30 platos tedricos. La columna de destilacién estaba
equipada con transmisores de temperatura, presion, y presion diferencial. La composicion del material era
aproximadamente 70 por ciento en peso de HF y 30 por ciento en peso de materia organica (mixtura de
principalmente HCFO-1233xf y HCFC-244bb). Se realizé una destilacién a una presioén de aproximadamente 690
kPa manométricos (100 psig) para recuperar la fase organica. Se recogieron en total 17 kg (38 Ib) de destilado que
incluia aproximadamente 20-30 por ciento en peso de HF. El resto era materia organica que tenia un analisis medio
por GC de 55 por ciento HCFO-1233xf y 45 por ciento de HCFC-244bb. Las colas del rehervidor se trasegaron a una
probeta graduada separada y se recuperaron 28 kg (62 Ib) constituidos principalmente por HF.

Ejemplo 2:
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Este ejemplo demuestra la eficacia de separacion de la operacion de separacion de fases liquido-liquido de acuerdo
con la presente invencion.

La alimentacion al separador de fases es una mixtura de HF, HCFO-1233xf, y HCFC-244bb. La separacion de las
capas organica y de HF se testo en el intervalo de temperatura de +10°C a -30°C. La concentracion maxima de HF
en la capa organica se detecté a +10°C (2,23 + 0,30 por ciento en peso), y la concentraciéon minima de HF en la
capa organica se detectd a -30°C (0,76 + 0,09 por ciento en peso). La concentracion de HF en la capa de HF era
aproximadamente 90 + 5 por ciento en peso. El analisis GC de las capas organica y de HF indicé que no existe
diferencia alguna en la composicion de la materia organica entre la capa organica y la de HF.

La separacion de fases de la mixtura que contenia HCFC-244bb, HCFO-1233xf, y HF se realizd en el intervalo de
temperatura de -30°C a +10°C. Para el estudio se utilizd una probeta graduada simple SS de 500 ml. La temperatura
de la probeta graduada se controlé con etanol que circulaba a través del serpentin envuelto alrededor de la probeta
graduada. Se fijé un termopar a la pared exterior de la probeta graduada (entre el serpentin de refrigeracion y la
pared de la probeta graduada) y se posiciond en el centro de la probeta graduada para medir la temperatura. La
probeta graduada estaba equipada también con valvulas de toma de muestras en el fondo y en el extremo superior
de la probeta graduada. Se cargaron en la probeta graduada 98,7 g de HF anhidro y 233 g de una mixtura de 93,0%
de area de 244bb por GC/5,0% de area de 1233xf por GC. La ratio en peso HF:materia organica era
aproximadamente 29,8:70,2. La probeta graduada se protegié con una atmosfera de nitrogeno a 82 kPa
manométricos (12 psig) a -30°C para permitir el muestreo. Se tomaron muestras del fondo de la probeta graduada
en bolsas de muestras de gas Tedlar que contenian 5 gramos de agua destilada para el propdsito de absorber el
HF. La primera muestra se tomé dos horas después que la probeta graduada alcanzara la temperatura deseada.
Después de esto, se mezcld el contenido de la probeta graduada y se tomd una segunda muestra cinco minutos
después de la mezcladura. La concentracion de HF se determiné por titulacion con KOH 0,1 N de la fase acuosa de
las bolsas de muestra. Las concentraciones de HF en las muestras del fondo (fase organica) tomadas después de
equilibracién del contenido del separador de fases durante 2 horas a la temperatura dada se presentan en la Tabla
1. La concentracion de HF en las muestras de la fase del fondo (fase organica) tomadas 5 minutos después de la
mezcladura de los contenidos de la probeta graduada, a la temperatura dada se presentan en la Tabla 2.

La concentracion de HF en la capa de HF se realizd después que la capa organica se retir6 del sistema. La titulacion
con KOH demostré que la concentracion de HF en la capa acida era 90 + 5%. La distribucion de componentes
organicos en la capa de HF era la misma que en la capa organica.

Tabla 1
Concentracién de HF en Desviacion
Temperatura la fase de fondo (organi- estandar
(°C) ca) (% peso)
30 0.76 0.09
-20 0.89 0.13
-10 1.25 0.11
0 1.63 0.15
10 2.23 0.30
Tabla 2
Concentraciéon de HF en la
Temperatura [fase de fondo (organica) (%| Desviacién
(°C) peso) estandar
-30 0,84 0,08
-20 1,05 0,26
-10 1,37 0,07
0 1,71 0,22
10 2,61 0,35

Ejemplo 3:

Este ejemplo demuestra la eficacia de separacién de la segunda operacién de destilacion de acuerdo con la
presente invencion.

La alimentacion a la columna de destilacion era una mixtura de HF, 1233xf, y 244bb. Aproximadamente 17 kg (37,4
libras) del material que contenian 3 por ciento de HF equilibrado con una mixtura de componentes organicos
constituida por 44,4 por ciento en peso de HCFC-244bb y 55,6 por ciento en peso de HCFO-1233xf, se cargaron en
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la columna de destilaciéon. La mixtura era homogénea. La columna de destilacidon consistia en un rehervidor de 10
galones (37,9 litros), una columna Propack de 2 pulgadas (5,08 cm) de diametro interior por 8 pies (2,44 m), y un
condensador tubular. La columna contenia aproximadamente 30 platos tedricos. La columna de destilacion estaba
equipada con transmisores de temperatura, presion y presion diferencial. La destilacion se llevd a cabo a una
presion de 159-172 kPa manométricos (23-25 psig). El destilado se muestreo, se tituld respecto a determinacion de
la concentracion de HF, y se analizé por GC a intervalos regulares.

El analisis demostré un azeétropo ternario de HF/HCFC-244bb/HCFO-1233xf. Se analizé la concentracion de HF del
azeotropo, que era 25-33 por ciento en peso de HF utilizando titulacion con KOH 0,1 N. La concentracién de materia
organica basada en por ciento de area por GC era 17-21 por ciento de area por GC de HCFC-244bb y 79-83 por
ciento de area por GC de HCFO-1233xf. A una presion de 159-172 kPa manométrica (23-25 psig) la temperatura de
las cabezas de la columna era aproximadamente 23°C para esta composicion.

Ejemplo 4:

Este ejemplo demuestra también la eficacia de separacion de la segunda operacion de destilacion de cuerdo con la
presente invencion.

La alimentacion a la columna de destilacion es una mixtura de HF, 1233xf, y 244bb. Para este ejemplo, se utilizd
una columna de destilacién de Monel que estaba constituida por un rehervidor de dos litros, una columna de relleno
Helicoil de 1 pulgada (2,54 cm) de diametro interior por 4 pies (1,22 m), y un condensador tubular. La columna
estaba equipada con transmisores de temperatura, presion, y presion diferencial. Aproximadamente 1000 gramos de
material que contenia aproximadamente 3,2 por ciento en peso de HF en equilibrio con una mixtura de materiales
organicos constituida por aproximadamente 51 por ciento en peso de HCFC-244bb y 49 por ciento en peso de
HCFO-1233xf se cargaron en el sistema de destilacion. La mixtura era homogénea. La destilacion se efectud a una
presion de 48-200 kPa manométricos (7-29 psig). El analisis de las muestras de destilado arrojé resultados
consistentes a una presion superior a 124 kPa manométricos (18 psig). Se determind por GC la composicion
organica, que era 21-23 por ciento de area por GC de HCFC-244bb y 79-77 por ciento de area por GC de HCFO-
1233xf, y se encontré que la concentracion de HF en el destilado era 25-29 por ciento en peso de HF utilizando
titulacion con NaOH 0,1 N. La disminucién en la cantidad de HF en la muestra ocurria bruscamente, lo que indicaba
un azeétropo ternario de HCFC-244bb/HCFC-1233xf/HF.

Ejemplo 5:

Este ejemplo muestra un balance calculado de materias para el proceso integrado de 3 pasos de recuperacion de
HF de acuerdo con una realizacion de la invencion.

Reaccion: HCFO-1233xf + HF — HCFC-244bb

La base y las suposiciones para el calculo son: 45 kg (100 libras) de efluente del reactor (es decir, la composicion de
alimentacién a la primera columna de destilaciéon (alimentacion al Paso 1 de Recuperacion de HF) es 29 kg (65
libras) de HF, 16 kg (35 libras) de componentes organicos (es decir, mixtura de 1233xf/224bb)); la ratio molar de HF
a materia organica que se alimenta al reactor es 20:1; el tanto por ciento peso de HF en la capa organica después
del paso 2 (separacion de fases) del proceso de recuperacion de HF es 2 por ciento; y el tanto por ciento en peso de
componentes organicos en la capa de HF después del paso 2 (separacion de fases) del proceso de recuperacion de
HF es 15%. La Tabla 3 muestra el balance de materias para la totalidad de los 3 pasos del proceso de recuperacion
de HF.

Tabla 3
Destilacion Separacioén de Fases Destilacion
Paso 1 Paso 1 Paso 2 Paso 2 Paso 3 Paso 3

Destilado  Colas Capa de HF Capa.org. Destilado Colas
en kg (Ibs) en kg enkg (Ibs) enkg enkg (Ibs) en kg (Ibs)
(Ibs) (Ibs)
9 (15) 23 (50) 6,5 (14,34) 0,30 (0,66) 0,30 (0,66) O
16 (35) 0 1,15 (2,53) 14,73 (32,47) | 0,10 (1,55) 14,0 (30,92)

in kg (Ibs) | %

Recuperacion de HF| 29 (65) 100 Reciclo al reactor de segundo paso
Recuperacion orga- | 14,0 (30,9) | 88,4 IAdelante al paso de reaccién siguiente
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para purificar un material de alimentacion organico que comprende:

a. destilar un material de alimentacion organico sin tratar que comprende fluoruro de hidrégeno, 2-cloro-
1,1,1,2-tetrafluoropropano, y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno para producir una primera corriente de
destilado que comprende una composicion semejante a azedtropo de 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano, 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, y fluoruro de hidrégeno, y una primera corriente de
colas rica en fluoruro de hidrégeno; y

b. enfriar dicha primera corriente de destilado para producir una composicién intermedia que comprende
una capa organica rica en 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, y una
capa acida rica en fluoruro de hidrégeno, en donde dicho enfriamiento produce una primera corriente
de destilado que tiene una temperatura de -30°C a +10°C.

2. El proceso de la reivindicacién 1, que comprende adicionalmente:

C. destilar dicha capa organica para producir una segunda corriente de destilado que comprende una
composicion semejante a azedtropo de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno, y fluoruro de hidrégeno, y una segunda corriente de colas que comprende un material
de alimentacion organico purificado, comprendiendo el material de alimentacion organico purificado no
mas de 1 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno.

3. El proceso de la reivindicaciéon 1, en donde dicha capa organica comprende menos de aproximadamente 5
por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno.

4, El proceso de la reivindicacion 2, en donde dicha segunda corriente de colas comprende al menos
aproximadamente 80 por ciento en peso de la masa combinada de dichos 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y 2-
cloro-3,3,3-trifluoropropeno en dicho material de alimentacién organico sin tratar.

5. El proceso de la reivindicacién 1, en donde el material de alimentacion organico sin tratar se produce por
reaccion de una primera corriente de alimentacion que comprende 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno con una segunda
corriente de alimentacién que comprende fluoruro de hidrégeno, y opcionalmente con una o mas corrientes de
reciclo que comprenden fluoruro de hidrégeno, para producir una corriente de producto bruto que comprende 2-
cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, fluoruro de hidrégeno, y 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno; y

la primera corriente de destilado se enfria a una temperatura de -30°C a +10°C.

6. El proceso de la reivindicacién 5, que comprende adicionalmente
d. destilar dicha capa organica para producir una segunda corriente de destilado que comprende una
composicion semejante a azedtropo de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno, y fluoruro de hidrégeno, y una segunda corriente de colas que comprende una
composicion organica rica en 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y que comprende no mas de 1 por
ciento en peso de fluoruro de hidrégeno.

7. El proceso de la reivindicacion 6, en donde dicha segunda corriente de colas comprende al menos
aproximadamente 80 por ciento en peso de la masa combinada de dichos 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y 2-
cloro-3,3,3-trifluoropropeno en dicha corriente de producto bruto.

8. El proceso de la reivindicacién 6, que comprende adicionalmente
someter a re-ebullicion dicha primera corriente de colas para producir una primera corriente de reciclo que
comprende al menos aproximadamente 95 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno, en donde dicha
primera corriente de reciclo se combina con dicha segunda corriente de alimentacién antes del paso (a) y/o
se introduce en el paso (a) como dicha o dichas una o mas corrientes de reciclo;
combinar dicha capa acida con dicha segunda corriente de alimentacién antes del paso (a) y/o introducir
dicha capa acida en el paso (a) como dicha(s) una o mas corriente de reciclo, en donde dicha capa acida
comprende al menos aproximadamente 80 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno; y
combinar dicha segunda corriente de destilado con dicha segunda corriente de alimentacion antes del paso
(a) y/o introducir dicha capa acida en el paso (a) como dichas una o mas corrientes de reciclo.

9. El proceso de la reivindicacién 6, que comprende adicionalmente:
someter a deshidrocloracién al menos una porcidon de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano en dicha
composicion organica para producir un producto final que comprende 2,3,3,3-tetrafluoropropeno.
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